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(57) Abstract: The invention relates to reactive compositions containing at least one compound A that comprises at least two re- 
active groups selected among the group encompassing isoc3^nate, epoxide, alkoxysilane, and the mixtures thereof, and at least one 
polymeric thixotropic agent B which is produced by homopolymerizing a (meth)acrylate Bl or copolymerizing a (meth)acrylate Bl 
with at least one additional (meth)acrylate, the (meth)acrylate mixture having a mean (meth)acTylate functionality of 2.5 to 4.5. Said 
(meth)acrylate Bl is provided with three or four (meth)acrylatc groups. The invention further relates to the use of compound B as a 
thixotropic agent. 

(57) Zusummenfassung: Die vorliegende Erfindung betriffl reaklive Zusammensetzungen,,weiche mindestens eine Verbindung A 
mit mindestens zwei reaktiven Gruppen, welche ausgewahlt sind aus der Gruppe umfassend Isocyanat, Epoxid, Alkoxysilan and 
deren Mischungen sowie mindestens ein polymeres Thixolropiermittel B, weiches hergestelll wird durch eine Homopolymerisation 
eines (Meth)acrylates Bl oder durch eine Copolymerisation eines (Meth)acrylates Bl mit mindestens einem weiteren (Meth)acrylat, 
wobei die (Mcth)acrylat-Mischung cine mittlerc (Meth)acrylatfunktionalitat f von 2.5 bis 4.5 bcsitzt. Das (Mcth)acrylat Bl weist 
hierbei drei oder mehr Meth)acrylatgruppen auf. Weiterhin offenbart die Erfindung die Verwendung der Verbindung B als Thixb- 
tropiermittel. 
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THiXOTROPE REAKTIVE ZUSAMMENSETZUNG 

Technisches Gebiet 

Die vorliegende Erfindung betrifft das Gebiet der Thixotropiemng von 
10 reaktiven Zusammenselzungen insbesondere von Kleb und -DichtstofTen. 

Stand der Tectinik 

Fur die Applikation eines Klei> Oder Dichtstoffes ist die Thixotropie ein 
wichtiges Merkmai. Kieb- und DiclitstofFe werden ubIichenAreise in Kartusclien 

15 IHobbocks Oder Fassem geiagert. Bei der Applikation werden sie durch 
Pumpen, oder durch Auspressen mittels Kartuschenpistole oder Folgeplatten 
aus diesem Lagergefass entnommen und werden typisclierweise mittels einer 
Duse, gegebenenlalls durch einen Statikmischer, auf das zu verklebende oder 
abzudichtende Substrat applizierL Um mogiichst einer gute Forderung und 

20 kleinen Kraftaulwand zu emndgllchen ist es vorteilhaft, wenn der Kleb- oder 
Dichtstoff eine mogiichst geringe Viskosltat aulweist. Andererseits sollte der 
applizierte Kleb- oder Dichtstoff nach der Applikation in der applizierten Gestalt 
verbleiben und nicht wegfliessen. Dies ist insbesondere bei dicken Schichten 
Oder bei Vertikal- oder Ober-Kopf-Appllkationen von enormer Wichtigkeit Um 

25 eine mogiichst hohe Gestaltbeibehaltung zu ermoglichen ist eine mogiichst 
hohe Viskositat von Vorteil. 

Diese Anforderung von Forderung und Gestaltbewahrung sind vollig 
gegenlaufig. Dem Fachmann ist jedoch das Phanomen der Thixotropie 
bekannt Bel diesem Effekt wird ein Material, sobald es bewegt wird dunner 

30 und erstarrt wieder nachdem die Bewegung wieder aufhort. Dieser Effekt wird 
deshalb yom Grossteii der kommerziellen Kleb- und Dichtstofle genutzt. Es 
wird hierbel ubiicherweise dem Klebstoff, beziehungsweise dem mittelviskosen 
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Bindemittel, ein Zusatz beigegeben. Solche Thixotropiermittel sind beispiels- 
weise anorganische Substanzen wie beispielsweise Bentonite oder pyrogene 
Kieselsauren oder organische Substanzen wie Ricinusol-Derivate, spezielle 
Polyamide oder Polyharnstoffe. 

5 So beschreibt beispielsweise DE 23 60 019 ein Polyhamstoff-Thixo- 

tropiemnittel, welches aus der Umsetzung von primaren und/oder sekundaren 
Polyaminen, monofunktionellen Alkoholen und/oder Aminen mit Diisocyanat- 
verbindungen resuitiert. 

Ein Thixotropiermittel fur Polyurethanzusammensetzungen auf Basis 

10 eines IHamstofFderivates in einem nicht-diffundierenden Tragermaterial ist 
beispielsweise in EP 1 152 019 A1 beschrieben. 

(Meth)acrylate mit einer Funlctionaiitat von grosser als zwei warden 
hauptsachlich fur schnellvemetzende und ausserst resistente Lacke, 
verwendet. US 3,663,467 beschreibt ein poroses Polymer basierend auf 

15 Trimethyiolpropantrimethacryiat, welches zur Absorption von Phenol aus 
Hexan verwendet wlrd. EP 0 732 348 A1 beschreibt eine feuchtigkeitshartende 
Polymerzusammensetzung mit feinen Partikein eines Copolymer eines 
Mono(meth)acrylates mit einem Monomer mit zwei oder mehr 
(Meth)acryloyloxy Gruppen, wobei der Anteil des letzten nicht mehr als 10 

20 Mol-% des Copolymers betragt und zu einer ertidhten Dehnung und 
Schiagzahigkeit fuhren soli. 

Darstellung der Erfindung 

Es war die Aufgabe, eine neue Thixotropierung von reaktiven 
25 Zusammensetzungen zu finden. Oberraschenderweise wurde gefunden, dass 
dies durch eine thixotrope Zusammensetzung gemass Anspruch erreicht 
werden kann. Insbesondere zeigte sich, dass die Verbindung B als 
Thixotropiermittel fur einen breiten Einsatz in reaktiven Zusammensetzungen 
geeignetist. 
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Wege zur Ausfuhrung der Erfindung 

Die vorliegende Erfindung betrifft eine thixotrope Zusamnnensetzung, 
welche mindestens eine Verbindung A m'rt mindestens zwei reaktiven 
Gruppen, welche ausgewahit sind aus der Gruppe umfassend Isocyanat, 
5 Epoxid, Alkoxysilan und deren Mischungen, sowie mindestens ein polymeres 
Thixotropiermittel B, umfasst, welches durch eine Homopolymerisatlori eines 
(Meth)acrylates B1 Oder durch eine Copolymerisation eines (Meth)acrylates B1 
mit mindestens einem weiteren (Meth)aGrylat hergestellt wird. Die 
(Meth)acryiat-Mischung besitzt hierbei eine mrttlere (Meth)acrylatfunktionalitat 
10 7 von 2.5 bis 4.5. 

Unter „(Meth)acrylaf wird im gesamten vorliegenden Dokument eln 
. Ester der Acrylsaure oder Methacrylsaure verstanden und umfasst deshalb 
sowohl Methacrylate als auch Acrylate. 

Unter .Alkoxysilan" wird im gesamten vorliegenden Dokument eine 
15 Organosilizium-Verbindung verstanden, bei welchem mindestens ein 
organischer Rest uber eine C-Si-Bindung an das Siliziumatom und die 
mindestens einen weiteren organischer Rest besitzt, welcher uber eine O-Si- 
Bindung an das Siliziumatom Rest gebunden ist. 

Unter „Epoxy" wird im gesamten vorliegenden Dokument die eine 
20 Oxirangruppe, Fonmel (I), verstanden von welcher die Glycidylgruppe, Formel 
(II), die bevorzugfe Variante darstein. 
O 

^..^ (I) ^^O..^ (") 

Unter „Poly" In ..Polyol", „PolyamIn", „Polymercaptan" und „Polyiso- 
cyanat" werden im vorliegenden Dokument Molekule verstanden, die formal 
zwei Oder mehr der jeweiligen funktionellen Gruppen enthalten. 
25 Der BegrifF „Polyurethan" umfasst im vorliegenden Dokument samtliche 

Polymere, welche nach dem Diisocyanat-Polyadditions-Verfahren hergestellt 
werden. Dies schliesst auch solche Polymere ein, die naliezu oder ganzlich frei 
sind von Urethangmppen, wie Polyether-Polyurethane, Polyester-Polyuretha- 
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ne, Polyether-Polyhamstoffe. PolyhamstofTe, Polyester-Polyhamstoffe, Poly- 
isocyanurate, Polycarbodiimide, usw. 

Unter „(Meth)acrylat-Funktlonalitat", werden die Anzahl (Meth)acrylat- 
gruppen pro Molekul verstanden und dementsprecbendi wind von „monofunk- 
5 tionellen", „difunktionellen". „trifunktloneIIen", „tetrafunlctionellen" und „penta- 
funktionellen" (Meth)acfylaten gesprochen. 

Die „mittlere (Meth)acryiatfunktionalitat /" wind nach der folgenden 
Forme! berechnet wird: 



In dieser Formel steht /i; fur die Anzahl Mol des jeweiligen 
(Meth)acrylates In der (Meth)acrylatmischung und fi fur dessen (Meth)acrylat- 
Funktionalltat Zur Vertiinderung von Unklarhelten wird noch enfvahnt, dass fur 
die Bestimmung von / iedigiich Substanzen berucksichtigt werden, die 
15 zunnindest eine (Meth)acrylat-Funktlon aufiveisen, d.h. Jegliche andere 
Substanzen, die in dieser Miscfiung wahrend der Copolymerisation vorhanden 
sein konnen, wie beispielsweise Losungsmlttel, Weichmacher, Verbindung A 
Oder die Edukte von A, werden hierbei nicht berucksichtigt. 

20 Die erfindungsgemasse Zusammensetzung umfasst mindestens eine 

VeriDindung A. Diese Verbindung A besitzt mindestens zwei reaktlve Gruppen. 
Diese reaktiven Gruppen sind Isocyanat-, Epoxid- oder Alkoxysilangruppen. 
Die Verbindung A kann auch Mischungen dieser Gruppen aufweisen. 
Beispielsweise kann also die Verbindung A gleichzeitig Alkoxysilan- und Iso- 

25 cyanatgruppen oder gleichzeitig Alkoxysilan- und Epoxygruppen oder Epoxy- 
und Isocyanatgruppen aufweisen. Es 1st sogar mdgllch, dass die Verbindung A 
gleichzeitig Alkoxysilan-, Epoxy - und isocyanatgruppen aufwelst. Es ist aller- 
dings bevorzugt, dass die Verbindung mindestens zwei gleiche Gruppen 
aufwelst. 



10 
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Die Verbindung A ist insbesondere ein Polymer oder Oligomer. 

In einer Ausfuhrungsform ist die Verbindung A eine Verbindung A3, 
welche ein mindestens zwei Isocyanatgruppen aufweisendes Polyurethanpre- 
5 polymer ist Dieses Polyurethanprepolymer ist herstellbar aus mindestens 
einem Polyol und mindestens einem Polyisocyanat. 

Diese Umsetzung kann dadurch erfolgen, dass das Polyol und das 
Polyisocyanat mit ubiichen Verfahren, beispielsweise bel Temperaturen von 
50 °C bis 100 ""C, gegebenenfalls unter Mitverwendung geeigneter Katalysato- 

10 ren, zur Reaktlon gebracht werden, wobel das Polyisocyanat so doslert ist, 
dass dessen Isocyanatgruppen im Verhaltnis zu den Hydroxylgruppen des. 
Polyols im stochiometrischen Oberschuss vorhanden sind. Der Oberschuss an 
Polyisocyanat wird so gewahit, dass Im resultlerenden Polyurethanprepolymer 
A3 nach der Umsetzung aller Hydroxylgruppen des Polyols ein Gehalt an 

15 freien Isoc^natgruppen von 0.1 bis 15 6ewichts-%, bevorzugt 0.5 bis 5 
Gewichts-%, bezogen auf das gesamte Polyurethanprepolymer A3, verbleibt 
Gegebenenfalls kann das Polyurethanprepolymer A3 unter Mitverwendung von 
Weichmachem hergestelit werden, wobei die venvendeten Welchmacher kelne 
gegenuber Isocyanaten reaktive Gruppen enthalten. 

20 

Als Polyole fur die Herstellung des Polyurethanprepolymers A3 konnen 
beispielsweise die folgenden handelsublichen Polyole Oder beliebige 
Mischungen davon eingesetzt werden: 

25 -Poiypxyalkylenpolyole. auch Poiyetherpolyole genannt, welche 

Polymerisationsprodukte von Ethylenoxid, 1,2-Propylenoxid, 1,2- oder 2,3- 
Butylenoxid, Tetrahydrofuran oder Mischungen davon sind, eventuell 
polymerisiert mit Hilfe eines Startemnolekuls mit zwei oder mehreren aktiven 
Wasserstofiatomen wie beispielsweise Wasser, Ammoniak oder Verbindungen 

30 mit mehreren OH- oder NH-Gruppen wie beispielsweise 1 ,2-Ethandiol, 1,2- 
und 1,3-Propandiol, Neopentylglykol, Diethylenglykol, Triethylenglykol, die Iso- 
meren Dipropyienglykole und Tripropylenglykoie, die Isomeren Butandiole, 
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Pentandiole, Hexandiole, Heptandiole, Octandiole, Nonandiole, Decandiole, 
Undecandiole, 1,3- und 1 ,4-Cyclohexandimethanol, Bisphenol A, hydriertes 
Bisphenol A, 1,1,1-Trimethylolethan, 1,1,1-Trimethylolpropan, Glycerin, Anilln 
sowie MIschungen der vorgenannten Verbindungen. Eingesetzt werden 
5 konnen sowohl Polyoxyalkylenpolyole, die einen niedrigen Ungesatligtheits- 
grad aulweisen (gemessen nach ASTM D-2849-69 und angegeben in Milliequi- 
valent Ungesattlgtheit pro Gramm Polyol (mEq/g)), hergestellt beisplelswelse 
mit Hilfe von sogenannten Double Metal Cyanide Complex Katalysatoren 
(DMC-Katalysatoren), als auch Polyoxyalkylenpolyole mit einem hoheren 

10 Ungesattlgtheitsgrad, hergestellt beisplelswelse mit Hllfe von anionlschen 
Katalysatoren wie NaOIH, KOI-i Oder Alkalialkoholaten. 

Besonders geelgnet sind Polyoxyalkylendlole Oder Polyoxyalkylen- 
.trlole, Insbesondere Polyoxypropylendlole Oder Polyoxypropylentriole. 

Spezlell geelgnet sInd Polyoxyalkylendlole Oder Polyoxyalkylentrlole 

15 mit einem Ungesattlgtheitsgrad tiefer als 0.02 mEq/g und mit eInem Molekular- 
gewicht im Berelcli von I'OOO bis SO'OOO g/nfiol, sowie Polyoxypropylendlole 
und -triole mit einem Molekulargewiclit von 400 bis 8*000 g/mol. Unter 
„Molekulargewlchf Oder „Molgewlchf versteht man im vorliegenden Dokument 
stets das IMolekulargewlditsmlttel Mn. 

20 Ebenfalls besonders geelgnet sind sogenannte „EO-endcapped" 

(etiiylene oxide-endcapped) Polyoxypropylendlole Oder -triole. Letztere sind 
spezlelle Polyoxypropylenpolyoxyethylenpolyole, die beisplelswelse dadurch 
erhalten werden, dass reine Polyoxypropylenpolyole nach Abschluss der Poly- 
propoxylierung mit Ethylenoxid alkpxyliert werden und dadurcli primare Hydro- 

25 xylgruppen aulweisen. 

-Hydnoxyfunktionelle Polybutadiene. 

-Polyesterpolyole, hergestellt beisplelswelse aus zwei- bis dreiwertigen 
Alkoholen wIe beisplelswelse 1 ,2-Ethandiol, Diethylenglykol, 1 ,2-Propandiol, 
Dipropylengiykol, 1,4-Butandlol, 1 ,5-Pentandiol, 1 ,6-Hexandlol, Neopentyl- 
30 glykol, Glycerin, 1,1,1-Trimethylolpropan Oder IMischungen der vorgenannten 
Alkohole mit organlschen DIcarbonsauren oder deren Anhydride Oder Ester wie 
beisplelswelse Bemstelnsaure. Giutarsaure, Adlplnsaure, Korteaure, Sebacin- 
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saure, Dodecandicarbonsaure, Maleinsaure, Fumarsaure, Phthalsaure, 
Isophthalsaure, Terephthalsaure und Hexahydrophthalsaure cxier Mischungen 
der vorgenannten Sauren, sowie Polyesterpolyole aus Lactonen wie 
beispielsweise e-Caprolacton. 
5 -Polycarbonatpolyole, wie sie durch Umsetzung beispielsweise der 

oben genannten - zum Aufbau der Polyesterpolyole eingesetzten - Alkohole 
mit Dialkylcarbonaten, Diarylcarbonaten Oder Phosgen zuganglich sind, 
-Polyacrylat- und Polymethacrylatpolyole. 

Diese genannten Polyole weisen ein mittleres Molekuiargewicht von 
10 250 bis 30*000 g/mol und eine mittlere OH-FunkUonalitat im Bereich von 1.6 bis 
3 auf . 

Zusafzlich zu diesen genannten Polyolen konnen niedrigmolekulare 
zwei- Oder mehnA^ertige Alkohole wie beispielsweise 1 ,2-Ethandlol, 1,2- und 
1,3-Propandiol, Neopentyiglykol, DIethylenglykol, Triethyienglykol, die iso- 

15 meren Dipropylenglykole und Tripropylenglykolep die isomeren Butandlole, 
Pentandiole, Hexandlole, Heptandiole, Octandloie, Nonandioie, Decandlole, 
Undecandioie, 1,3- und 1 ,4-Cyclohexandimethanol, hydriertes Bisphenol A, 
' dlmere Fetlaikohole, 1,1,1-Trfmethyiolethan, 1,1,1-Trimethyloipropan, Glycerin, 
Pentaerythrit, Zuckeralkohole und andere hdherwertige Alkohole, niedrigmole- 

20 kulare Alkoxyllerungspnodukie der vorgenannten zwei- und mehnA^ertigen 
Alkohole sowie Mischungen der vorgenannten Alkohole bel der Herstellung 
des Poiyurethanprepolymers A3 mitverwendet werden. 

Fur die Herstellung des Poiyurethanprepolymers A3 werden handeis- 
25 ubiiche Polyisocyanate venA^endet. Als Beispiele seien die folgenden, in der 
Polyurethanchemie bestens bekannten Polyisocyanate erwahnt: 

2,4- und 2,6-Toluylendiisocyanat (TDI) und beiiebige Gemische dieser 
Isomeren, 4,4 -Diphenylmethandiispcyanat (MDI), die stellungsisomeren 
DIphenyimethandiisocyanate, 1,3- und 1,4-Phenylendilsocyanat, 2,3,5,6-Tetra- 
30 methyl-1 ,4-dlisocyanatobenzol, 1 ,6-Hexamethylendiisocyanat (HDI), 2^Methyl- 
pentamethylen-1,5-diisocyanat, 2,2,4- und 2,4,4-Trimetliyl-1,6-hexamethyien- 
dlisocyanat (TMDI), 1,12-Dodecamethylendiisocyanat, Cyclohexan-1 ,3- und - 
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1 .4-diisocyanat und beliebige Gemlsche dieser Isomeren, 1-lsocyanato-3,3,5- 
trimethyl-S-isocyanatomethyl-cyclohexan (=lsophorondiisocyanat Oder IPDI), 
Perhydro-2,4'- und ^,4'-diphenylmethandiisocyanat (HMDI), 1 ,4-Diisoc^anato- 
2,2,6-trimethylcyclohexan (TMCDI), m- und p-Xylylendilsocyanat (XDI), 1,3- 
5 und 1,4-Tetramethylxytylendiisocyanat (TMXDI), 1,3- und 1 ,4-Bis-(lsocyanato- 
methyl)-cyclohexan, sowie Oligomere und Polymere der vorgenannten Isocya- 
nate, sowie beliebige Mischungen der vorgenannten Isocyanate. Besonders 
bevorzugt sind Dlisocyanate, Insbesondere MDI, TDI, HDI und IPDI. 

10 In einer weiteren Ausfuhrungsform 1st die Verblndung A eine 

Verblndung A1, welche ein Diglydicylether von Bisphenol-A, Bisphenol-F, 
Bisphenol-A/F, eIne MIscliung oder eine Oligomer davon isl Die Bezeichnung 
verweist hierbel auf eine Mischung von Aceton mit Formaldehyd, welche 
als Edukt bei dessen Hersteliung venvendet wird. Bel den Digiycldylethem 

15 handelt es sich voizugsweise um ein Flussigharz. Durch die 
Hersteilungsverfahren dieser Harze bedingt, ist Idar. dass in den Flusslgharzen 
audi holier molekulare Bestandteile enthaiten sind. Solche Flussigharze sind 
beispielswelse als Araldite® GY 250, Araldite® PY 304, Araldite® GY 282 
(fruher Vantico, jelzt l-iuntsman) oder D.E.R.® 331 (Dow) erhaltiich. 

20 Weiterhin konnen weitere Glycldylether in der Zusannmensetzung 

vortianden sein, die dem Fachmann als Harze oder Reaktiwerdunner bekannt 
sind. Als Reaktiwerdunner sind Insbesondere Glycldylether von Alkyl-, 
Alkylenresten und Phenolen, wie beispielswelse Hexandloldiglycidylether, 
Polypropylenglykold iglycidy lather, Trimethy lol propantriglycidylether, Phenyl- 

25 glyddylether oder Kresolglycidylether, geeignet. 

In einer weiteren Ausfuhrungsform ist die Verblndung A eine 
Verblndung A2, welche ein Polymer mit mindestens zwei Aikoxysiiangruppen 
darstellt. Einerselts stellt die Verblndung A2 eine Verblndung A2-1 und 
30 andererseits eine Verblndung A2-2 dar. 

Die Verblndung A2-1 ist ein Polyurethanprepolymer, welches 
mindestens zwei Aikoxysiiangruppen aufweisL A2-2 lasst sich aus einem 
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Isocyanatgnjppen aufweisenden Prepolymer, entsprechend der Art und 
Herstellung von A3, und mindestens einer Verbindung. welche mindestens 
eine Alkoxygruppe und deren organische Rest, eine NCO-reaktive Gruppe, 
insbesondere ein Mercapto-Alkoxysilan oder ein Amino-Alkoxysilan. Besonders 
5 sind sie ausgewahit aus der Gruppe umfassend 3-Aminopropyl-trimethoxy- 
silan, 3-Aminopropyl-dimethoxymethylsilan, Aminomethyl-trimethoxysilan, 
Aminomethyl-dimethoxymethylsllan, 3-Amino-2-methylpropyl"trimethoxysilan, 
4-Aminobutyl-trImetho)cysilan, 4-Aminobutyl-dlmethoxymethylsilan, 4Annmo-3- 
methylbutyl-trimethoxysilan, 4-Amlno-3,3-dimethylbutyl-trimethoxysilan , 4- 

10 Amlno-3,3Klimethylbutyl-dlmethoxymethylsilan, 2-Aminbethyl-trimethoxysilan, 
2-Amlnoethyl-dimethoxymethylsilan, Aminomethyl-trimethoxysilan, 
Aminomethyl-dlmethoxymethylsilan, Aminomethylmethoxydimethylsllan, N-(2- 
Amlnoethyl)-3-amlnopropyl-trlmethoxysilan, N-(2-Aminoethyl)-3-amlnopropyl- 
dimethoxymethylsllan, 7-Amlno-4-oxaeptyldlmethoxymethylslIan, 3-Meroapto- 

1 5 propyltrimethoxysllan, 3-Mercaptopropy Imethyldimethoxysilan, 3-Mencap1:o- 
propyldimethylmethoxysllan, sowie deren Analoge mit Ethcxy- oder Isopro- 
poxy- anstelle der Methoxygruppen. In einer Ausfuhrungslbrm let das 
Aminoalkoxysllan ein Addukt eines der soeben genannten Amlnoalkox^sjlane 
mit einem Malelnsaure- oder Fumarsaureester, wie es beispielsweise in 

20 US 5,364,955 beschrieben 1st 

Die Verbindung A2-2 ist ein mindestens zwei Alkoxysilangmppen 
aulweisender Polyether und sind dem Fachmann unter dem Begriff der MS- 
Polymere bestens bekannt und sind beispielsweise in US 6,207,766 in Spalte 4 

25 Zeilen 27 bis 54 und in US 3,971,751 beschrieben. 

Die Verbindungen A2-2 lassen dutch eine Hydrosilylierungsreaktion 
aus mindestens zwei C=C Doppelbindungen aufweisenden Polyether, 
insbesondere aus aliylterminierten Polyoxyalkylenpolymeren, und einer 
Verbindung HSi(R^)a(OR^)3^ herstellen. R^ und R^ stelien hierbei unabhangig 

30 von einandereinen Ci-Ca-Alkylrest, insbesondere Methyl oder Ethyl, und a den 
Wert 0 Oder 1, insbesondere den Wert 0, dar. Fur die Hydrosilylierungsreaktion 
wird ein Katalysator eingesetzt, der Qblichenveise ein Platlnkatalysatpr. Die 
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Verbindungen A2-2 weist unter anderem den Vorteil auf, dass sie ohne den 
Einsatz von Isocyanaten hergestellt warden konnen und andererseits, dass 
diese Verbindungen besonderes niedriger Viskositat aufweisen, so dass sich 
sehr gut fur die Verwendung in einkomponentigen feuchtigkeitshartenden 
5 Zusammensetzungen eignen. 

Fiir die Verbindung A2 ist bevorzugt, wenn die Alkoxysilan-Gruppen 
Trimethoxy-, Oder Triethoxygruppen, insbesondere Trimetlioxygruppen, sind. 

10 Die Verbindung A kann auch erhalten werden durch eine Reaktlon 

eines mindestens zwel Isoc^anat-Gruppen aufweisenden Polyurethanprepoly- 
meren A3 mit mindestens elner Verbindung AX. Die Verbindung AX weist 
liierbel eine NCO-reaktlve Gruppe, insbesondere primare oder selcundare 
Amino-, Oder SH- Oder OH- Gmppe, sowie eine pder mehrere Epoxld- Oder 

15 Alkoxysllangnippen auf. Die hlerfur geeigneten Poiyurethanprepolymeren A3 
sowie deren IHersteilung wurden bereits vorher in dieser Sdirlfl beschrieben. 
Als Verbindung AX konnen belspieiswelse Aminosilane, iVIercaptpsllane oder 
IHydroxy-Epoxide verwendet werden. in einer besonders bevorzugten 
Ausfuhrungsfbrm ist die Verbindung AX ein Michael-Adduict von 

20 Aminoalkylsilanen und Malein- oder Fumarsauredlestern, wie sie 
belspieiswelse in EP 0 403 921 bescliriet}en sind. 

Als Aminosilane sind besonders die Aminosilane geeignet, welche aus- 
gewahit sind aus der Gruppe umfassend , 3-Amlnopropyl-trimethoxysilan, 

25 3-Aminopropyl-dlmethoxymethylsilan, 3-Am!no-2"methylpropyl-trimethoxysilan, 
4-Aminobutyl-trimethoxysilan, 4-Aminobutyl-dimethoxymethylsilan, 4-Amino-3- 
methylbutyl-trimethoxysilan, 4-Amino^,3-dimethylbutyl-trimethoxysilan, 4-Ami- 
no-3,3-dlmethylbutyl-dimethoxymethyls}lan, 2-Amlnoethyl-trimethoxysiIan, 
2-Aminoethyl-dimethoxymethylsilan, Aminomethyl-trimethoxyslian, Amino- 

30 methyl-dimethoxymethylsilan, Aminomethylmetiioxydlmethylsilan, N-(2-Amino- 
ethyI)-3-aminopropyi-trimetlioxysiian, N-(2-Amlnoethyi)-3-aminopropyl-dimeth- 
oxymethylsiian, 7-Amlno-4-oxaeptyldlmethoxymethylslian, sowie deren 
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Analoge mil Ethoxy- oder Isopropoxy- anstelle der Methoxygruppen. Bevorzugt 
sind 3-Aminopropyl-trimethoxysiIan und 3-Aminopropyl-triethoxysilan. 

AIs Mercaptosilane sind besonders die Mercaptosilane geeignet, 
welche ausgewahit sind aus der Gruppe umfassend 3-Wlercaptopropyl- 
5 trimethoxysilan, 3-Mercaptopropylmethyldimethoxysllan, 3-Mercaptopropyldi- 
methylmethoxysllan, sowie deren Analoge mit Ethoxy- oder Isopropoxy- 
anstelle der Methoxygruppen. Bevorzugt sind 3-Mercaptopropyltrimethoxysilan 
und 3-Mercaptopropyitriethoxysilan. 

. Hydroxy-Epoxide lassen sicfi aus einer unvollstandigen Umsetzung 

10 von Polyolen mrt Epichiorhydrin herstellen. Sie sind auch In den flbllch 
erhaltlichen Glyddyiethem von Polyolen stets als Nebenprodukte vorhanden 
und lassen sich durch ubilche Trennoperatlonen Isolleren. Beispiele solcher 
Hydroxy-Epoxide sind Trlmethylolpropandiglycidylether (als Gemisch enthaKen 
In Trimethylolpropantrlglycldyiether), Giycerindlglycldylether (als Gemisch 

16 enthalten In Glycerintriglycidyiether), Pentaerythrittriglycldylether (als Gemisch 
enthalten In Pentaerythritletraglycldylether). Vorzugswelse wird Trinnethylol- 
pnopandiglycidyiether, welcher zu einem relativ hohen Anteii In ubiich 
hergesteiHen Trimethylolpropantrigiycidylether vorkommt. venArendet Es 
konnen aber auch andere ahnllche Hydroxy-Epoxide, insbesondere Giycldol, 

20 3-Glycidyloxybenzylalkohol oder Hydroxymethyl-cyciohexenoxid eingesetzt 
werden. Weiterhin bevorzugt ist der p-IHydroxyether der Formel (III), der In 
handelsiiblichen flussigen Epoxidhaizen, hergestellt aus BIsphenol-A (R = 
CH3) und Epichiorhydrin, zu etwa 15 % enthalten ist, sowie die entsprechen- 
den p-Hydroxyether, die bel der Reaktion von Bisphenol-F (R = H) oder des 

25 Gemisches von Bisphenol-A und Bisphenoi-F mit Epichiorhydrin gebildet 
werden. 
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Die Verbindung A kann auch erhalten warden durch eine Reaktion 
eines mindestens zwei Isocyanat-reaktiven Gruppen aulwelsenden Polymeren 
A3-1 mit mindestens einer Verbindung AY. Die Verbindung AY weist hierbei 
eine NCO-Gruppe sowie eine Oder mehrere AII<oxysilangruppe auf. Das 

. 5 Polymer A3-1 kann hierbei beispielsweise ein Polyol, ein Polymercaptan oder 
ein Potyamin sein. Selbstverstandlich sind auch Polymere hierfiir geeignet, 
welche gleichzeitig mehrere unterschiedliche NCO-neaktive Gruppen 
aulweisen. Als Poiyole kommen hierbei Insbesondere die fur die Herstellung 
der Polyurethanprepolymeren A3 bereits beschriebenen Poiyole in Frage, Als 

10 Polymercaptane kommen Insbesondere Mercapto-terminierte Polyalkylenen 
und Thiokole In Frage. 

Eine weltene Mdglichkeit fur Verbindungen A3-1 sInd Produkte aus der 
Umsetzung von Polyolen, Polymercaptanen, Polyolen mIt Polylsocyanaten. 
und zwar In einem Isoc^anatunterschuss. Der venvendete Unterschuss an 

15 Isocyanaten ist hierbei auf die Funkllonalitat des Polyisocyanats, des Polyols. 
Polyamins Oder Polymercaptans sowie deren Molekuiargewicht abgestimmt, so 
dass ketne allzu viskosen Verbindungen A3-1 entstehen. Es ist weiterhin 
moglich, A3-1 als Addukte oder kettenverlangerungen eines Polyurethanpre- 
polymeren A3 mit Diaminen, Diolen oder Dimercaptanen Im stdchiometrischen 

20 Oberschuss herzustellen. 

Die Verbindung AY ist ein Isocyanatosilan, insbesondere ein 
Isocyanatosilan ausgewahit aus der Gruppe (3-lsocyanatopTOpyl)trimethoxy- 
silan, (Isocyanatomethyl)methyldimethoxysllan, (lsocyanatomethyl)trimethoxy- 
silan sowie deren Analoge mtt Ethoxy- oder Isopropoxy- anstelle der 

25 Methoxygruppen. 

Die erflndungsgemasse Zusammensetzung umfasst weiterhin 
mindestens ein potymeres Thixotropiermittel B. Dieses Thixotnopiermitlel kann 
einerserts durch eine Homopolymerisationsreaktion eines (Meth)acrylates B1 
30 gewonnen werden, welches drei oder mehr (Meth)acryiatgruppen aufweist. 
Das Thixotropiermittel kann andererseits durch eine Copolymerisationsreaktion 
eines (Meth}acrylates 81 mtt mindestens einem wetteren (Methjacrylat 
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gewonnen werden, und zwar so, dass die (Meth)acrylat-Mischung eine mitUere 
(Meth)acrylatfunlctionalltat / von 2.5 bis 4.5 besttzL 

Bevorzugt 1st der Anteil des polymeren Thixotropiermittels B zwischen 
0.1 und 10 Gew.-%, insbesondere zwischen 0.5 und 5 Gew.-%, bezogen auf 
5 das Gewicht der Zusammenselzung. 

Das Thixotropiermittel B darf hierbel kelne wesentlichen Anteile von 
funktionellen Gmppen aufweisen, welche mit einer NCO-, Epoxid- Oder 
Alkoxysllangruppe reagieren, da sonst die Zusammenselzung nicht lagerstabil 
isL Selbstverstandlich ist bevorzugt, wenn dieser Anteil gleich nuli oder im 

10 Wesentlichen gieich null Ist (Meth)acrylate B1 mrt drei Oder mehr 
(Meth)acrylat-<Sruppen lassen sich bus einer Venesterung von Triolen und 
hoheren Polyolen erhalten. Alle venAfendeten (Meth)acrylate konnen 
niedermolekulare Oder hohemiolekulare Verbindungen sein. Bevorzugt werden 
(Meth)acrylate mit einem (Meth)acrylat*-Equlvalentgewlcht von 85 bis 400 g/eq, 

15 insbesondere 85- 150 g/eq, bevorzugt 95 - 125 g/eq, entsprechend dem 
Molekulargewicht dividiert durch die Anzahi (Meth)acrylat-Gruppen pro 
Molekul, venvendet. Bevorzugt weist das (Meth)acrylat B1 lediglich 
(Meth)acrylat-Gruppen als funktlonelle Gruppen auf und ist bevorzugt 
ausgewahit aus der Gruppe umfassend Glycerintri(meth)acryiat Tris(2- 

20 Hydroxyethyl)isocyanurattri(meth)acrylat, Trimethyiolpropantri(meth)acryiat, Di- 
trimethyloipropantetra(meth)acryiat, Pentaerythritroltetra(meth)acrylat, , 

Glucusepenta(nneth)acrylat, Sorbitolhexa(meth)acrylat, Dipentaerythritolhexa- 
(meth)acrylat, sowie deren ethoxyllerlen oder propoxylierten Anaioga. 

Insbesondere eignen sich (l\/leth)acryiate mit drei, vier oder fiinf 

25 (Meth)acrylat-Gruppen pro Molekul. Als besonders bevorzugt • sind 
trifunktlonelle (Meth)acrylate. 

Falls das (Meth)acrylal B1 mit einem weiteren Monomer (Meth)acrylat 
copolymerisiert wind, weist die (Meth)acrylat- Mischung bevorzugt eine mittlere 
(Meth)acrylatfunktionalitat J von 2.5 bis 3.5, insbesondere bevorzugt 

30 zwischen 2.8 und 3.2, auf. 
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Besonders bevorzugt werden mono- oder dffunktionelle {Meth)acrylate, 
welche mit tetra-, penta- oder hexafunktionellen (Meth)acrylate copolymerisiert 
werden konnen. 

Als monofunktionellen (Meth)acrylate eignen sich vor allem die 
5 Monomere ausgewahit aus der Gmppe umfassend Methyl(meth)acrylat, 
lsobomyl{nieth)acrylat, Tetrahydrofurfuryl(meth)acrylat, 2-Ethylhexyl(meth)- 
acrylat und lsobutyl(meth)acffylat. 

Als difunktionellen (Meth)acrylate eignen sich vor allem die 
10 (l\/leth)acrylate ausgewahit aus der Gruppe umfassend C2-C8-Alkylendi(meth}- 
acrylate, insbesondere Hexandi(meth)acrylat, Ethylenglycol(meth)acrylat, Di- 
ethylenglycol(meth)aGrylat, TriethylengIycol(meth)aGryiat, Tetraethyienglycol- 
(meth)acrylat, sowie Epoxy-Di(meth)acrylate. 

Unter EpQxy-DI(meth)acrylate werden hierbei sowohl die 
15 Umsetzungsprodukte von BIsphenol-A-Digylcidlyethem mit (Meth)aGrylsaure, 
als auch Ester von Bisphenol-A oder aikoxylierten Bisphenol-A mit 
(l\/leth)acrylsaure, verstanden. insbesondere mit einem IVIolekulargewlcht 
zwischen 450 und 1 000 g/moir 

Es werden vor allem diejenigen (IMeth)acrylate bevorzugt, weiche uber 
20 keinen oder nur geringen Elgengeruch verfugeh. Dies ist besonders fiir 
Innenanwendungen wichtig, wo ein solcher Elgengemch storend ist 

Die Polymerisation der (Meth)acrylate erfolgt durch Radikale. DIese 
Radikale konnen auf die dem Fachmann bekannten Weise, insbesondere 

25 durch Licht oder Warme aus einem Radikalspender erzeugt werden. 
Bevorzugterweise werden die Radikale aus organischen Peroxiden erzeugt. 
Vorteilhaft werden organische Peroxide verwendet, welche eine Zersetzungs- 
temperatur T1/2 {1h) zwischen 100''C und 50*'C, insbesondere zwischen 70 und 
95°C aufweisen. Die angegebene Zersetzungstemperatur ist dem Fachmann 

30 unter dem englischen Fachtenm „1 h Half-Life Temperature" bekannt. Als 
besonders bevorzugt erwiesen haben sich organische Peroxide, welche ein 
Peroxid einer Fettsaure sind, Insbesondere Dilauroylperoxid. 
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Aufgrund des bei der Polymerisation eingesetzlen Radikalspenders 
enthalt die erfindungsgemasse Zusammensetzung typischerweise zumindest 
Spuren des fur die radikallsche Polymerisation der (Meth)acrylate verwendeten 
organischen Radikalspenders, oder dessen ReakHonsfolgeprodukte. 

5 

Die Zusammensetzung kann einkomponentlg oder zweikomponentig 
seln. Im Falle der zweikomponentigen Zusammensetzung wird die Hartung der 
ersten Komponente, welciie das mindestens die VeriDlndung A und mindestens 
ein polymeres Tliixotropiermittel B um^sst, durch eine zweite Komponente, 

10 die sogenannte Hartericomponente ausgeharteL Die zweite Komponente 
enthalt eIne Verislndung H. die mit der Verbindung A reagiert oder eine 
Selbstvemetzung auslosL Typische Beisplele fur diese Verislndungen H sind 
belsplelsweise primare Polyamine, Polymercaptane, Polyole oder Wasser. 

Im Falle der einkomponentigen Zusammensetzung hartet dIese 

15 dadurch aus, dass die Verbindung A durch Einfluss von HItze oder 
Luftfeuchtigkelt aushartet. Falls Hltzehartung eriblgt, kann in der 
Zusammensetzung ein blockierter oder hitzereaglerender Harter H' vorhanden 
sein, der bei Raumtemperatur im VVesentlichen nicht mit der Verisindung A 
reagiert und bei erholiter Temperatur, typischenA/eise bei einer Temperatur von 

20 mehr als SO^'C deblocklert und einen Verbindung H fireisetzt oder selber 
reagiert. Beisplele fur einen blockierten oder hitzereagierenden Harter H' sind 
Dicyandiamid oder Carbonsaureanhydride fiir eine Verbindung A mit 
Epoxygruppen oder ein Saure-blockiertes Amin fur eine Verbindung A mit 
Epoxygruppen oder Isocyanatgaippen. 

25 Bevorzugt ist die Zusammensetzung einkomponentlg. Falls die 

Verbindung A Alkoxysilan und/oder Isocyanatgruppen aulweist, ist die 
Zusammensetzung bevorzugt einkomponentlg und feuchtigkeitshartend, 
insbesondere aushartend mit aus der Luft stammende Feuchtigkeit 

30 Die erfindungsgemasse Zusammensetzung kann zusatzlich zu der 

mindestens einen Verbindung A und dem mindestens einen polymeren 
Thixotropiermittel B welterhin mindestens einen dem Fachmann fOr 
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Polyurethane, Silane oder Epoxide bekannten Bestandteil wie FiillstolTe, 
Weichmacher, Losungsmlttel, Haftvermittler, Thixotropiermittel, Stabilisatoren, 
insbesondere UV- oder Hitzestabilisatoren, oder Katalysatoren enthalten. 

Im Falle der zweikomponentigen Zusammensetzungen konnen die 
5 genannten Bestandteile jeweils In beiden Komponenten oder nur In einer 
Komponente vorhanden sein. 

Als Fullstoff ist Insbesondere Russ bevorzugt Typischerweise betragt 
der Anteil des Fullstoffs bezogen auf die gesamte Zusammensetzung zwischen 
25 und 50 Gew.-%, insbesondere zwischen 25 und 45 Gew.-%, bevorzugt 

10 zwischen 30 und 40 Gew.-%, bezogen auf das Gewicht der Zusammen- 
setzung, insbesondere fur einen Kleb- oder DichtstofF. 

In einer Ausfuhrungsfbrm der vorliegenden Erhndung enthalt die 
Zusammensetzung keinen Russ. Es lassen sich somit helle, sowie farbige, 
insbesondere welsse, Zusammensetzungen, insbesondere weisse Poly- 

15 urethankiebstofFe, herstelien. 

Ais Haflvermittier sind Insbesondere Triaikoxysiiane, Insbesondere 
Trimethoxysllane geeignet. Bevorzugt handelt es sich hierbei urn Methacryl- 
oxy-, Epoxy-, Mercapto- oder um, VInylsiiane, insbesondere Methacryloxy- 
propyltrimethoxysilan, 3-Giycidyioxypropyltrlmethoxysllan, 3-Mercaptopropyltri- 

20 methoxysllan oder Vlnyltriethoxysiian. Welterhin bevorzugt handelt es sich 
kann es sich beim Haftvermittler urn Addukte zwischen primare Aminogruppen 
tragenden Triaikoxysiiane, insbesondere 3-Amfnopropyltrimethoxysilan oder 3- 
(2-Aminoethylamino)-propyltrimethoxysllan, und IVIercapto- oder Epoxysilanen, 
insbesondere 3-Glycidyloxypropyltrimethoxysilan, 3-l^ercaptopropyltrimetho^- 

25 sllan. 

Als Weichmacher sind insbesondere Phtalate oder Adipate, 
insbesondere Dialkylphtalate, bevorzugt Diisodecylphtalat, Oder Dialkyladipate. 
bevorzugt Dioclyladipat, geeignet. 

30 In einer Ausfuhrungsform der vorliegenden Erfindung weist die 

Zusammensetzung einen Gehatt von Losungsmlttel von weniger als 5 Gew.-%, 
insbesondere von weniger ais 1 Gew.-%, und einen Gehatt von Weichmacher 
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von weniger als 5 Gew.-% auf, insbesondere von weniger als 1 Gew.-%, auf. 
Bevorzugt ist die Zusammensetzung frei von Losungsmrttel, insbesondere frei 
von Losungsmittel und frei von Weichmacher, 

Insbesondere bevorzugt ist es, dass das polymere Thlxotroplermittei B 
5 Bestandteii elner weichermacherfreien Zusammensetzung ist. 

Die Zusammensetzung weist vorteilhaft weniger als 1 Gew.-%, 
bevorzugt weniger als 0.1 Gew.-%, insbesondere 0 Gew.%, an Substanzen 
auf, die als VOC (Volatile Organic Compound) gelten. 

10 Es gibt zwei bevorzugte Herstellungsweisen der Zusammensetzung. In 

der ersten Vaiiante wlrd zuerst die Verblndung A, be! feuchtigkeitsrealctiven 
Verblndungen A unter Ausschluss von Feuchtigkeit, hergesteilt. Hierzu wlrd 
das polymere Thixotropiermittel B, welches in einem separaten 
Produktionsverfahren durch Radikalspender initiiert aus dem (Meth)acrylat 

15 Oder den betrelfenden (Meth}acrylaten polymerlsiert, und gegebenenfells 
welter aufgearbeltet hergesteilt wurde, vortellhaH unter starkem Ruhnen, 
zugegeben. Dieses Thlxotroplermittei llegt vor der Zugabe insbesondere als 
Pulver, bevorzugt als spruhgetrocknetes Pulver, Oder in Form einer Losung 
Oder Dispersion, insbesondere in einem Adipat- oder Phtalat-Weichmacher 

20 vor, 

Die Zugabe des Thixotropiermlttels erfolgt vorteilhaft bei einer 
Temperatur, wie sie ubiicherweise fur die Herstellung der Verblndung A 
gewahtt wlrd, insbesondere bei 50 - SO^'C. 

Anschliessend werden typischerweise, falls vorhanden, die weiteren 
25 Bestandteiie zugemischt. Insbesondere die gegebenenfalls vorhandenen 
Weichmacher, Losungsmittel, Kataiysatoren oder Stabiiisatoren konnen bereits 
vor der Thixotnopiermittelzugabe zumindest teilweise der Verblndung A oder 
deren Ausgangsprodukt beigemischt worden sein. 

In einer zweiten Variante wird das Thlxotroplermittei B in situ 
30 polymerisiert. Diese Variante der Herstellung erfolgt vorteilhaft wie folgt. In 
einem ersten Schritt wird die Verbindung A, bei feuchtlgkeitsreaktlven 
Verblndungen A unter Ausschluss von Feuchtigkeit, hergesteilt. Es kann von 
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Vorteil sein, dass die Verbindung A bereits zu diesem Zeitpunkt Ldsungsmittel 
Oder Weichmacher enthatt. Anschliessend wird das (Meth)acrylat Oder die 
(Meth)acrylate, entweder zusammen und nacheinander zur Verbindung A 
zugeben. Anschliessend wird typlscherweise ein gegebenenfalls eingesetzter 
5 Polymerisations-Katalysator zugeben und anschliessend ein Radikalspender. 
Es kann unter Umstanden jedoch von Vorteil sein, dass der allfallige 
Polymerisations-Katalysator und der Radikalspender bereits vor der Zugabe 
des (Meth)acrylates der Verbindung A zugegeben worden sind. Unter Ruhren 
erfolgt die In-situ- Homo- Oder Copolymerisation des Thixotroplermittel B bei 
10 einer Temperatur von typischenvelse 80 - 95*^0. Anschliessend werden 
typlscherweise, fialls vorhanden, die welteren Bestandteile zugemlscht. 

Falls es sich bel der Verbindung A um einen feuchtlgkeltsreaktlve 
Verbindung handett, 1st In Jedem Schritt bel der Herstellung der 
15 Zusammensetzung darauf zu achten, dass einersetts sowohl die Edukte als 
auch die Bestandteile moglichst wenig Wasser enthalten und andererseits, 
dass Jegliche Herstell^ und Konfektionlerschritte unter strlktem Ausschluss von 
Feuchtlgkett und insbesondere unter Schutzgas, erfolgen. 

20 Nach der Herstellung erfolgt die Abfullung in eine fur die Lagerung, 

Transport und Applikation adaquate Verpackung. Es handelt sich hierbei 
insbesondere um Kartuschen, Passer, Hobbock, Beutel oder Unipack-Wurste. 
In der Wahl der Verpackungsmaterialien muss darauf geachtet werden, dass 
die Verpackung dicht ist und genugend Schutz vor Feuchtigkeit bietet, so dass 

25 die Lagerstabiiitat wahrend zumindest 6 Monaten, insbesondere zumindest 9 
Monaten, gewahrleistet ist, ohne dass ein Ausharten oder ein wesentliches 
Verdicken erfolgt 

Bei der Applikation als zweikomponentige Zusammensetzung werden 
30 die erste und die zweite Komponente miteinander innig gemlscht, 
beispielsweise uber eIne Mischpistole oder durch einen IVAischer, und 
unmlttelbar mit der Oberflache eines belleblgen Untergrundes zumindest 
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partiell kontaktierL Durch eine Reaktion, insbesondere eine Additionsreaktion, 
reagiert die neaktive Zusammensetzung A mit der Verbindung H und es 
errtsteht ein Artikel, welcher in einem kraftschlussigen Kontakt mit der 
ausgeharteten Zusammensetzung steht. 

5 

Bel der Applikation als einkomponentige Zusammensetzung kommen 
die Isoc^anat- und/oder Alkoxysllangruppen der Verbindung A in Kontakt mit 
Feuchtigkeit worauf diese mit Wasser reagleren und vemetzen. Dadurch 
hartet die Zusammensetzung aus. Entweder kann das zur Aushartung 

10 bendtlgte Wasser aus der Luft stammen (LuftTeuchtigkelt), oder die Zusam- 
mensetzung kann mit elner Wasser enthaltenden Komponente In Kontakt 
gebracht warden, zum Belspiel durch Bestreichen, beispielsweise mit einem 
Abglattmittel, durch Bespruhen oder mittels Elntauchverfahren, oder es kann 
der Zusammensetzung eine Wasser enthaltende Komponente zugeselzt 

15 werden, zum Belspiel in Form elner wasserhaltlgen Paste, die beispielsweise 
uber einen Statlkmischer eingemlscht wird. 

Die beschrlebene Zusammensetzung kann als KlebstofF, DichtstofT, 
Beschichtung oder Belag venA^endet werden. Die bevorzugte Venvendung stelit 
die Verwendung als Kfebstoff oder Dichtstoff dar. Als Dichtstoff werden vor 

20 allem Fugen im Bau von Bauwerken und industrleilen Gutem mit der 
Zusammensetzung gefullt und abgedichtet 

Als KlebstofF wird die Zusammensetzung Insbesondere eingesetzt fur 
das Verkleben von diversen Substraten, beispielsweise zum Verkleben von 
Bauteilen bei der Herstellung von Automobllen, Schienenfehrzeugen, SchifTen 

25 Oder anderen industriellen Gutem, sowie als Beschichtung oder Belag fur 
diverse Artikel beziehungsweise variable Untergrunde. Als Beschichtungen 
bevorzugt sind Schutzanstriche, Verslegelungen, Schutzbeschichtungen und 
Primer. Unter den Belagen sind besonders Bodenbelage als bevorzugt zu 
nennen. Soiche Belage werden hergestellt, indem typischerweise eine 

30 Zusammensetzung auf den Untergrund gegossen und egalisiert wird, wo sie zu 
einem Bodenbelag aushartet. Beispielsweise werden soiche Bodenbelage fur 
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Bunos, Wohnbereiche, Spitaler, Schulen, Lagertiallen, Parkgaragen und 
andere private Oder industrielle Anwendungen verwendet 

Falls es sich bei der Verbindung A um eine Epoxidgmppen tragende 
Verbindung handelt, welche mittels einer zwerten Harterkomponente, 
5 insbesondere mit Polyaminen, ausgehartet wird, kann diese 
Zusammensetzung sehr vorteilhaft im Bau von Bauwerken, wie Gebaude, 
Brucken und Tunnels elngesetrt werden. Fur diese Zwecke 1st es erforderJich, 
dass die eingesetzten Klebstoffe sehr gute Haflungen auf Beton, mineralischen 
Untergrunden und Stahl aufweisen sowie grosse Eigenfestlgkeiten aufwelsen. 

10 

Die Zusammensetzung wird mit der Oberflache eines belleblgen 
Untergrundes zumlndest partlell kontaktierL Bevorzugt ist eine gleichmasslge 
KontakUerung In Form eines DIcht- Oder Klebstoffes, eIner Beschlclitung Oder 
eines Belages, und zwar in den Bereiclien, welche fur den Einsatz eine 

15 Verbindung in Fomn einer Verklebung Oder Dichtung benotigen Oder aber 
deren Untergrund abgedeckt sein soli. Es kann durchaus notig sein, dass der 
Untergrund beziehungsweise der zu kontaktierende Artikei im Vorfeld des 
Kontaktierens einer physlicalischen und / Oder chemischen Vorbehandlung 
unterzogen werden muss, beispielsweise durch Schleifen, Sandstrahlen, 

20 Bursten Oder dergleichen, Oder durch Behandein mit Reinigern, Losemittein, 
Haflvermittlem, Haflvermittierlosungen oder Primem, oder dem Aufbringen 
einer Haftbrucke oder eines Sealers. Nach dem Kontaktleren erfolgt bei 
feuchtlgkeitsreaktiven Zusammensetzungen, wie bereits en/vahnt, eine 
Aushartung unter dem Einfluss von Wasser. 

25 Schllesslich entsteht ein Artikei, welcher in einem kraftschlussigen 

Kontakt mit der ausgeharteten Zusammensetzung steht. 

Die erfindungsgemassen Zusammensetzungen sind thixotrop. Dies 
zeigt sich unter anderem In einer verbesserten Standfestigkeit. Weiterhin 
30 weisen die erfindungsgemassen Zusammensetzungen bevorzugt einen 
Thixotropie-lndex (TI) von mehr als 6, insbesondere von mehr als 10, 
bevorzugt von mehr als 20, auf, welcher sich durch das Verhattnis der 
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Viskositaten bei einer Scherrate 1s"^ zu Schenrate 100s \ gemessen bei einer 
Temperatur von 20*C, ergibt: 

TT= ^<^^"'> >1 

5 Es hat sich weiterhin gezeigt, dass sich diese Zusammensetzungen 

auch durch einen stark reduzierten Gtanz auszeichnen. Ein allzu hoher Glanz 
kann bei Klebstoffen und Dichtstoffen nachteilig sein, da Kleb- und Dichtstoffe 
mit einem hohen Glanzwert Licht reflektieren konnen und daher eher aufFallen. 
Tiefe Glanzgrade werden deshalb primar aus asthetischen Grunden bevorzugt 
10 Es konnte gezeigt werden. dass die erfindungsgemassen Zusammen- 
setzungen gegenuber den entsprechenden Zusammensetzungen ohne 
Thixotropiermittel einen stark reduzierten Glanz aufweisen. Deshalb kann das 
polymere Thtotropiermlttel B auch als polymeres Mattlerungsmittel fur Kleb-, 
Dichtstoffe sowie Belage eingesetzt werden. 

15 

Es wurde weiterhin gefunden, dass das polymere Thixotropiermittel B 
kleine Partikel aufweist, die je nach Prozesspaiameter leicht urYterschiedlich 
sind. Als besonders geeignet gezeigt haben sich Partikelgrdssen von kleiner 
als 5 Mikrometer, insbesondere von kleiner als 0.5 Mikrometem. Zu grosse 
20 Partikel fiihren zu einem Absetzen der Partikel und damit zu 
Lagerstabilitatsproblemen sowie zu einer Verschlechterung der 
Thixotropiereigenschaften. 



wo 2005/071034 



22 



PCT/EP2005/050262 



Beispiele 

Herstellung von Thixotropiermittel B enthattenden Zusammensetzung 
1.) Isocyanat-Gruppen aufweisende Zusammensetzung 

Herstellung eines Polyurethanprepolymers Prept 
5 2155 g Polyol Acclaim® 4200 N (Bayer), 4310 g Polyol Caradol® MD34-02 
(Shell) und 1035 g 4.4-Methylendiphenyldllsocyanat (MDI; Desmodur^ 44 MC 
L, Bayer) wurden nach bekanntem Verfahren be! 80 "C zu einem NCO- 
terminierten Prepolymeren umgesetzt. Das Reaktionsprodukt hatte einen 
titrimetrisch bestimmten Gehalt an frelen Isocyanat-Gruppen von 2.36 Gew.-%. 
10 Prepl ist ein Beispiel fur eine Verbindung A3. 

Zur Herstellung einer 5 Gew.-%-lgen Zusammensetzung wurden zu 470g des 
Prepl 25 g eInes (Meth)acrylates B Oder eines Gemisches eines 
(l\^etli)acrylates B mil einem welteren (l\/leth)acrylat zugegeben, mit Stlcl^dff 
15 uberlagert und unter Riihren auf 90**C erhltzt Hierzu wurde ein Gemisch, 
bestehend aus 1.5 g Dilauroylperoxid und 3.5 g Dllsodecyiplitaiat zugegeben. 
Unter Ruhren wurde die Gei-Biidung abgewartet, weiche nach elwa 10 Minuten 
auflrat. Anschliessend wurden noch etwa 30 Minuten bei SO^'C weitergeruhrt 
und auf Raumtemperatur abgel<uhit 

20 

Zur Hersteiiung einer 10 Gew.-%*igen Zusammensetzung wurden in anaioger 
Weise von 445 g des Prepl und 50 g eines (Meth)acryiates B oder eines 
Gemisches eines (l\/leth)acryiates B mit einem weiteren (Meth)acrylat 
ausgegangen. 

25 

Elgnung des Thixotropiermittels 

Fur die Beurtellung der Eignung als Thixotropiermittels wurde die jeweilige 
Zusammensetzung in eine Aluminiuml<artusche abgefuitt und als 
Dreiecksraupe auf einen liegende Flache applizlert und nach 7 Tagen 
30 aufgeschnitten und das Abweichen von der DnBiecl<sform nach folgendem 
Beurteilungsschlussel bei Gew.-% von B, bezogen auf das Gewicht der 
Zusammensetzung beurteilt: 
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1 kein wesentllches Abweichen bei 5 Gew.-% 

2 leichtes Abweichen bei 5 Gew.-%, kein Abweichen bei 10 Gew.-% 

3 starkes Abweichen bei 5 Gew.-%, schwaches Abweichen bei 1 0 Gew.-% 

4 sehr starkes Abweichen bei 1 0 Gew.-% 



5 Die Eignung der Zusammensetzungen B als Thixotropienmittel wurde die 
Thixotropieonittel wie folgt hergestellt 



Bezeichnung 


Monomer 


7 


Eignung 


1 


Dipentaerythritoi pentaacrylat (DiPEPA) 


5 


2 


2 


Ditrimethylolpropan tetraacrylat (DiTMPTTA) 


4 


2 


3 


Pentaerythritol tetraacrylat (PETAr4} 


4 


1 


4 


Trimethylolpropan trlmethaciylat (TMPTMA) 


3 


1 


5 


Trimethylolpropan triacrylat (TMPTA) 


3 


1 


6 


Pentaerythritol triaoylat (PETA-3) 


3 


1 


7 


Tr1s(2-hydroxyethyl)lsocyanurat triacrylat 


3 


2 


8 


Isobutylmethacrylat / PETA-4 (3 mol/7 mo!) 


3 


1 


9 


Methylmethacryiat / PETA-4 (3 mol/7 mol) 


3 


1 


to 


Isobutylmethacrylat / PETA-4 (3 mol/4 mol) 


2.7 


2 


ii 


Methylmethacryiat / PETA-4 (3 mol/4 mol) 


2.7 


2 










Ref.1 


Hexandioldiacrylat 


2 


3 


Ref.2 


Methylmethacryiat / PETA-4 (9 moI/1 mol) 


1.3 


4 


Ref.3 


Methylmethacryiat / TMPTA (9 mol/1 mol) 


1.2 


4 


Ref.4 


Isobomyl methacrylat (IBOMA) 


1 


4 


Ref.5 


Isobomyi acrylat (IBOA) 


1 


4 


Ree.6 


Methylmethacryiat (MMA) 


1 


4 


Ref.7 


2-EthyIhexylacrylat (EhHA) . 


1 


4 


Ref.8 


Isobutylmethacrylat 


1 


4 


Ref.8 


1,6-Hexandloi dimethacrylat (HDDMA) 


2 


3 


Ref.9 


1 .e-Hexandiol diacrylat (HDDA) 


2 


3 



Tabelle 1 Eignung als Thixotropiermittel. 
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10 



15 



20 



Epoxidharz basierende Zusammensetzung 

Es warden 100 g Trimethylolpropantrimethacrylat (TMPTMA) in 1000g 
Blsphenol-A-Diglycidylether-Fliissigharz (BADGE) (Araldite ® GY 250) bei 
gO^'C unter Ruhren gelost. Das Reaktionsgefass wurde drei Mai evakulert und 
mit Stickstoff geflutet. Die Reaktlon wurde unter Stickstoff durchgefuhrt. Nach 
etwa 30 Minuten wurde 3 g Dilauroylperoxid hlnzugegeben und stark geruhrL 
Es entstand eine hochviskose glasige Masse. Der Epoxygehalt dieser Paste, 
Im Folgenden als EP-Pastel bezeichnet, betrug 4.6 eq/kg. Diese EP-Pastel 
wies einen Gehalt von 9.1 Gew. % an B auf. 

Herstellung von Klebstoffien 
1. Polyurethan4aebstoffe 

Es wurden einkomponentige feuchtigkeitshartende Polyurethankleb- 
stoffe der Zusammensetzung gemass Tabelle 2 hergestellt. Hierbei wurde fur 
einen 5 kg- Ansatz gemass den Mengen von Tabelle 2 zuerst zu Prepi und 
Weichniacher das (Meth)acrylat zugegeben, mtt Stickstoff uberlagert und unter 
Ruliren auf 90 ^'C erwarmt. Bei 90^*0 wurde das Peroxid zugegeben. An- 
schliessend wurde wahrend welteren 10 Minuten geruhrt und anschliessend 
auf 50°C abgekiihtt Hierauf wurde das Trockenmittel sowie Russ und Kaolin 
eingemischt und wahrend 15 Minuten unter Vakuum gemiscfit. Es entstand 
eine homogene, schwarze Paste. Scliliesslich wurde der Katalysator zugege- 
ben und nochmals 10 Minuten geruhrt und In Alumlnlumkartuschen abgefullt. 



B^eichriung-^"' ? 






KP2. 




iKPAt 


•rjKFS;: 


KP6; 


Prepolymer (Prepi) 


45.0 


45.0 


45.0 


45.0 


45.0 


45.0 


45.0 


DiisodGcylphthalat 


24.7 


24.7 


24.7 


24.7 


24.7 


24.7 


24.7 


TMPTMA 


0.00 


1.75 


2.25 


3.00 


3.50 


4.00 


5.25 


Dilauroylperoxid 


0.30 


0.30 


0.30 


0.30 


0.30 


0.30 


0.30 


TrockenmKtel 


0.30 


0.30 


0.30 


0.30 


0.30 


0.30 


0.30 


Russ 


15.0 


15.0 


15.0 


15.0 


15.0 


15.0 


15.0 


Kaolin 


14.6 


12.9 


12.4 


11.6 


11.1 


10.6 


9.35 


Katalysator 


0.10 


0.10 


0.10 


0.10 


0.10 


0.10 


0.10 



Tabelle 2. Polyurethan-Klebstoff-Zusammensetzungen (Angaben in 6ew.-%) 
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2. Epoxydharzklebstoffe 

2.1 . 1 -Komponentiger Hitzehartender Epoxidharz-Klebstoffe 
Die EP-Paste1 wurde mit Bisphenol-A-Digylcidylether, dem Epoxy- 
Reaktiwerdiinner, Dic^andiamid und den Fullstoffen in einer Blechbuchse 
5 eingewogen und bei 50X wahrend 1h unter Vakuum homogenlslert 

Anschliessend wurde aus dem Klebstoff ein Klebstoff-Fell hergestellt und 
wahnend 30 Min. bei 180^*0 gehartet Probehantein wurden ausgestanzt und 
anschliessend auf die Zugfestigkeit, Bmchdehnung und E-Modul gepruft 
(Hantein, Lange: 75mm, Breite: 4mm, Dicke: 2mm; Prufgeschwindigkeit 2 
10 mm/min (DIN 53 504)) (slehe TabelleZ). 









BADGE 


60.0 


10.0 


EP-Pastel 




55.0 


Polyppopylenglycol-diglycidylether 


10.0 


10.0 


DiQrandiamid 


5.0 


5.0 


Wollastonite 


12.0 


12.0 


Kreide 


13.0 


13.0 


Total: 


100.0 


105.0 


Gesamtkonzentration B [%] 


0 


4.7 



Tabelle 3. Zusammensetzungen von 1 Komp.-Epoxidharzklebstoffen (alle 



Angaben in Gewichtstellen) 
2.2 2-K6mponentige Epoxidharz-Klebstoffe 

Die EP-Paste1 wurde mit Bisphenol-A-Digylcidylether, dem Reaktiwerdunner, 
15 und den FullstofFen in einer Blechbuchse eingewogen und bei 40X wahrend 
1h unter Vakuum homogenisiert. 

Anschliessend wurde eine Mischung von Aminen und Beschieuniger zur 
Buchse zugegeben und wahrend weiteren 5 i\^inuten unter Vakuum geruhrt. 
Der Klebstoff wurde In eine Kartusche umgefullt und sofort in eine Proben- 
20 Gussform ausgetragen. 
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Die Proben wurden wahrend 7 Tagen bei Normklima gelagert, danach aus der 
Probenfomn entnommen und anschliessend im 3-Punkte Biegetest gepruft: 
Hanteln. Lange: 150mm, Breite: 10mm, Dicke: 10mm; Prufgeschwindigkeit: 2 
mm/min (in Aniehnung an ISO 178) (siehe TabelleS). 



5 









Erste Komponente (Harz) 


BADGE 


60.0 


10.0 


68.5 




EP'Pastel 




55.0 




75.0 


Polypropylenglycol-diglycidylether 


10.0 


10.0 






Wollastonite 


20.0 


20.0 


10.0 


10.0 


Krelde 


20.0 


20.0 


18.0 


18.0 


Zweite Komponente (Harter) 


Isophorondlamin 


13.0 


13.0 


13.4 


13.4 


1,3-Xylylendlamln 


15.0 


15.0 


15.6 


15.6 


2,4,6 Tr1(dimethylaminomethyl)phenol 


5.0 


5.0 


5.2 


5.2 . 


Total: > 


143.0 


148.0 


130.70 , 


f37.2 


Gesamtkonzentratlon B [%] 


0 


3.3 


0 


. 4.9 


Tabelle 4. Zusammensetzungen von 2 Komp.-Epoxidharzk 


ebstoffen (alle 



Angaben in Gewichtsteilen) 



3. Alkoxysilan-Klebstoffe 

Herstellung von PrepZ 

10 P/ep2 ist das Umsetzungsprodukt eines Isoc^anat-temiinlerten 

Prepolymer (hergestellt nach ubiichem Herstellverfahren aus Acclaim® 12200 
(Bayer) und IPDI NCO/OH-Verhaltnls von 2) mit dem Aminosllan gemass 
Beispie! 5 der US 5,364,955. DIese Umselzung erfolgt in bekannter Art und 
Weise. Prap2 weist einen titrimetrisch bestimmten Gehalt an freien Isocyanat- 

15 Gruppen von 0.00 Gew.-% auf. 
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Herstellung von KS1: 

In einem handelsQblichen 1 kg Mischer wurden 270 g (100 Telle) des 
Alkoxysilangruppen atrfweisenden Polyurethan-Prepolymers PrBp2 mit 100 g 
(37 Teile) Weichmacher DIDP 5 min gemischt Zu dieser MIschung wurden 20g 
5 (7 Teile) Trimethylolpropantrimethacrylat (TMPTMA, Fluka Chemie) und 2.4 g 
(0.9 Teile) Dilauroylperoxld (Fluka Chemie) zugegeben und die Mischung auf 
90X erhitzt. Dann wurde 30 min unter Vakuum bel 90X geriihrt, bis sich eine 
hochviskose, standfeste Masse gebildet hatte. Dann wurden 54 g (20 Teile) 
Titandloxid und 325 g (120 Telle) beschichtete Kreide wahrend 15 min bel 

10 60''C eingemlscht. Anschllessend wurden 8 g (3 Telle) Diamlnosllan (Silquest® 
A-1120). 2.7 g (1 Tell) UV-Stabllisator (Tinuvin 5060, Clba Specialities) und 5.4 
g (2.1 Teile) Vinylsllan (Silquest® A*171) zugegeben und ohne Helzung unter 
Vakuum 10 min eingeruhrt. Zum Schiuss wurden noch 1.18 g (0.5 Telle) 
DIbutyizlnndilaurat (DBTL) und 10 g (4 Teile) Weichmacher DiDP zugegeben 

15 und 10 min unter Vakuum eingemlscht. 

in analoger Welse wurden die in Tabelle 5 angegeben Beispleie 
vorgegangen. In den Beisplelen KMS1 und KMS^Ref.1 wurde anstelle des 
alkoxysilangruppen aufweisenden Poiyurethan-Prepolymer Prep2 (als ein 
20 Beispiel fur eine Verbindung A2-1) ein kommerzielles MS-Polymer (MS-S303H 
erhaitiich bel Kaneka Corp.) (als Beispiel fur eine Verbindung A2-2) eingesetzt. 
Bel den Referenz-Klebstoffen KS-Ref.l und KMS-Ref.l wurde jedoch kein 
TT^PTI\/IA und Peroxid eingesetzt und demzufolge entfiel auch der Schritt des 
Heizensauf 90*'C. 
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Bezeichniing '.' • . ' - • ■ ^ v: 


'KS1: 




KS-Ref.1 




KMSrRef^l 


Prep2 


100 


100 


100 






MS-S303H (Kaneka Corp.) 








100 


100 


DlisodecvlDhthalat 


37 


37 


37 


39 


46 


TMPTMA 


. . 7 


4 


0 


7 


0 


Dilau PDvl Deroxid 


0.9 


0.9 


0 


0.9 


0 


Tltandioxid 


20 


20 


20 


20 


20 


Beschichtete Kieide 


120 


120 


120 


120 


120 


Amlnosilan(Silquest A-1 120) 


3 


3 


3 


3 


3 


TInuvin 5060 


1 


1 


1 


1 


1 


Vinyisilan (Silquest A-171) 


2 


2 


2 


2 


2 


Dibutylzinndilauiat 


0.44 


0.44 


0.48 


1.82 


1.82 


Diisodec^phthalat 


4 


4 


19 


6 


6 


Total 


295.34 


29Z34 


30Z48 


300.72 


299.82 


Gesamtkonirantrafion B [%] 


2A 


1.4 


0 


2.3 


0 



Tabelle 5. Zusammensetzungen von Alkoxysllanklebstofiien (alle Angaben In 
Gewichtsteilen. . 



Resultate 

Von diesen Klebstofiien wurde die folgenden Eigenschalten bestimmt und In 
5 Tabellen 6 bis 9 zusammengefasst 

- Ablaufen: Es wurde eine Dreiecksraupe (Hdhe 22 mm. Basis 8 mm) auf 
eine Glasplatte appllziert (1). Anschllessend wurde die Platte sofort 
vertikal aufgestelit (2) und bei Raumtemperatur und 50% rel. 
Luftreuchtlgkelt ausgehartet. Es wurde die Standfestlgkeit beurteilt, in 
10 dem das Ablaufen des KletistofEs gemessen wurde (3). Schematlsch 

dargestellt 



A 

(1) 



(2) 
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- Viskositat: Die Viskositat wurde mit einem Viskosimeter (Rheomat) 
bestimmt (5 s"\ 20**C, Platte 0= 25mm, Spaltdicke 1mm) 

5 Haftung auf Glas: Die Glasoberflache (Floatgfas, kommerziell erhaltlich 

bei Fimna Rocholl, Schonbrunn, Deutschland) wurde mIt SIka® Aktivator 
(kommerziell erhaltlich bei Sika Schweiz AG) vorbehandelt. Nach einer 
Abluftezeit von 30 Minuten wurde der Klebstoff appiiziert und wahrend 7 
Tagen be! Raumtemperatur und 50 % rel. Luftfeuchtigkeit ausgehartet. 

10 Anschllessend wurde die Probe 7 Tage bei Raumtemperatur In Wasser 

gelagert, daran anschllessend 1 Tage bei SO^C Im Trockenschrank 
gelagert und schllessllch wahrend 7 Tagen Im Kataplasma C^O'C und 
100% rel. Luftfeuchtigkeit) gelagert. Nach jeder Lagerung wurde die 
Haftung mittels .Raupentesf gepruft. Hierbei wird am Ende knapp uber 

15 der Klebeflache eingeschnltten. Das eingeschnlttene Ende der Raupe 

wIrd mit einer Rundzange festgehalten und vom Untergrund gezogen. 
Dies geschleht durch vorsichtiges Aufroilen der Raupe auf die 
Zangenspltze, sowie Plazieren eines Schnittes senkrecht zur 
Raupenzlehrichtung bis auf den blanken Untergrund. Die Raupenabzieh- 

20 geschwindlgkeit ist so zu wahlen, dass ca. aile 3 Sekunden ein Schnttt 

gemacht werden muss. Die Teststrecke muss mindestens 8 cm 
entsprechen. Beurteilt wird der nach dem Abziehen der Raupe auf dem 
Untergrund zuriickbleibende KlebestofF (Kohaslonsbruch). Die Bewertung 
der Hafteigenschaften erfolgt durch Abschatzen der kohasiven Anteils 

25 der Haflflache: 

1 = > 95 % Kohaslonsbruch 

2 = 75 - 95 % Kohasionsbruch 

3 = 25 - 75 % Kohasionsbmch ' . 
30 4 = < 25 % Kohasionsbruch 

5 = adhasiver Bruch 
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10 



15 



- Zugscherfestigkeit nach DIN EN 1465 (20 mm/min) 

- Zugfestlgkert: nach DIN 53504 (200 mm/min) 

- Bnjchdehnung: nach DIN 53504 (200 mm/min) 

- E-Modul: nach DIN 53504 (200 mm/min) 

- Weiten-eisswiderstand DIN 53515 (500mm/min) 

- Thixotrople Index (n): Das Verhaltnis der viskositat bel einer Scheniate 
Is''* zu SchenBte lOOs'^ gemessen bei einer Temperatur von 20"*C 



77(1008"*) 



-Auspresskraft (APK): Fur die Bestimmung der Auspresskraft wurde eine mit 
Klebstoff gefullte Kartusche nach Konditlonlerung wahrend 12 Stunden 
bei 23''C geoffhet und eine Duse von 5 mm aufigeschraubL Und mit 
einem Auspressgerat ^wick 1120" die Kraft bestlmmt, um den Klebstoff 
20 mit einer Auspressgeschwindigkeit von 60 mm/min auszupressen. Der 

angegebene Wert ist ein Mitteiwert nach 85 mi Auspressung. 
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Bezeichnuhg . .. J... 


KP'Ref.1 


KP1 


f<P2 


KP3 


KP4 


KP5 


. KP6 


Gehalt an B [%] 


0.00 


1.75 


2.25 


3.00 


3.50 


4.00 


5.25 


Ablaufen [mm] 


32 


14 


9 


2 


0.5 


0 


0 


Viskositat Pas] 


256 


1200 


1750 


2360 


3150 


3770 


6180 


Haftung auf Gias 
















7cl/RT 


1 


1 


1 


1 


1 


1 


1 


7d/Wasser 


1 


1 


1 


1 


1 


1 


1 


id/ecc 


1 


1 


1 


1 


1 


1 


1 


7d/Kataplasma 


1 


1 


1 


1 


1 


1 


1 


Zugscherfestigkeit [MPa] 


4.8 


4.5 


4.7 


5.7 


5.8 


5.7 


6.5 


Zugfestigkeit [MPa] 


7-4 


7.9 


8.2 


8.6 


8.7 


9.4 


9.7 


Bruchdehnung [%] 


370 


340 


330 


340 


330 


340 


320 


E-Modul (0.5-1 .0%)[MPa] 


2.4 


3.1 


3.5 


3.6 


4.1 


4.3 


4.5 


Thixotropie Index (TI): 


5.1 


15.4 


22.7 


23.5 


25.5 


31.3 


N/A" 


Auspresskrafl [N] 


29 


463 


500 


694 


827 


965 


1515 



Tabelle 6. Eigenschaften der Polyurethan-Klebstoffe. 

^ Viskositat bei Sctierrate 1s'^ ist nicht mehr messbar 









Gesamtkonzentratlbn B [%] 


0 


4.7 


Ablaufen nach 1 Woche be! Nonnkllma [mm] 


>50 


0 


Ablaufen nach Aushartung (30* ISO'C) [mm] 


>50 


10 


Zugfestigkeit [MPa] 


62.0 


71.0 


Bruclideiinung [%] 


2.5 


4.5 


E-Modui (0.5-1.0%) [MPa] 


3200 


3175 



Tabelle 7. Eigenschaften der l-Komponenten-Epoxidharzklebstoffe 
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Gesamtkonzentration B [%] 


0 


3.3 


0 


4.9 


Ablaufen nach 1 Woche Normklima [mm] 


>50 


2 


>50 


0 


Maximalkraft 3-Punkte-Biegung [MPa] 


25.5 


24.1 


11.2 


11.1 


An^ngsmodul 3-Punkte-Biegung [MPa] 


4780 


4160 


3710 


3770 



Tabelle 8. Eigenschaften der 2-Konnponenten-EpoxidharzklebstofFe. 











:kmsi 


KM^Refll. 


GehaltanB[%] 


2.4 


1.4 


0 


2.3 


0 


Standfestigkeit 


gut 


gut 


schlecht 


gut 


schlecht 


Ablaufen [mm] 


3 


5 


>50 


3 


>50 


Zugfestigkeit [MPa] 


2.9 


2.4 


2.2 


2.5 


2.0 


Bruchdehnung [%] 


169 


195 


236 


467 


386 


WeiteiTeisswiderstand[N/mm] 


4.5 


4.3 


5.5 


16.7 


15.4 


E-Modul 0-5% [MPa] 


4.8 


3.8 


2.0 


2.0 


2.0 


E-Modul 0-25% [MPa]. 


3.5 


3.0 


1.7 


1.4 


1.2 


E-Modul 0-50% [MPa[ 


3.0 


2.5 


1.4 


1.2 


1.0 


E-Modul 0-100% [MPa] 


2.3 


2.0 


1.3 


1.0 


0.8 


Shore A 


60 


55 


46 


20 


37 


Tabelle 9. Eigenschaften d 


er Alkoxysilan-Klebstoffis. 



Die Tabellen 6 bis 9 zeigen, dass bereits kleine Mengen des 
5 potymeren Thixotopieningsmittias B dazu fuhren, dass die damit formulierten 
Zusammensetzungen standfast warden, und die damit formulierten 
Zusammensetzungen als KlebstofFe venvendbar sind. Insbesondere zeigt sich, 
dass der Zusatz des polymeren Thixotoplerungsmlttes B zu Iceiner oder Iceiner 
wesentliclien Versclilechterung der meclianischen Eigenschaften fuhrt. 
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Eignung als Mattierungsmittel 

Der Glanzwert wurde mittels Lichtreflexion auf einer aufgezogenen 
Schlcht von 2 mm-Schichtdicke, welche mittels eines Holzspaltes auf eine 
Glasplatte plan aufgezogen wurde, gemessen. Nach Trocknen wahrend 24 
5 Stunden wurde der Glanzwert als Dreifachbestimmung mit einem 
Glanzmessgerat (Erichsen Pico Glossmaster 500-20°/60'') bei einem 
Glanzwlnkel von 60 " gemessen. 











KP3: 




KPS\ 


KP6{ 


Gehalt an B [Gew.-%] 


0.00 


1.75 


2.25 


3.00 


3.50 


4.00 


5.25 


Glanzwert (60°) 


73.9 


58.9 


45.4 


16.2 


9.6 


6.8 


3.2 



Tabelle 10 Verbindung B als Mattierungsmittel. 



10 Es 1st aus Tabelle 10 ersichtlich, dass die Verbindung B als Mattierungsmittel 
wirkt. Bereits ein klelne Konzentration dieser Substanz fuhrt, dazu, dass die 
Zusammensetzung stark an ihrem Glanz verllert. 

15 
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Patentanspruche 

1. Zusammensetzung umfassend 

mindestens eine Verbindung A mit mindestens zwei reaktiven Gruppen 
ausgewahit aus der Gaippe umfassend Isoc^anat, Epoxid, Alkoxysilan 
5 und deren Mischungen, 

sowie 

mindestens ein polymeres Thixotropiemnittel B. welches hergestellt wind 
durch eine Homopolymerisation eines (Meth)acrylates B1, 
Oder 

10 durch eine Copolymerisation eines (Meth)acrylates 81 mit 

mindestens einem weiteren (Meth)acrylat, wobei die (Meth)acrylat- 
Mischung eine mittiere (Meth)acrylatfunlctionalltat J von 2.5 bis 4.5 
besitzl, 

und wobei das (Meth)acrylat 81 drei Oder mehr (Meth)acryiatgruppen 
15 aulweist. 

2. Zusammensetzung gemass Anspruch 1, dadurch gelcennzeichnet, dass die 
Verbindung A durch eine Reaiction eines mindestens zwei Isoc^anat- 
Gruppen aulweisenden Polyurethanprepolymeren A3 mit mindestens einer 

20 Verbindung AX, weiche eine NCO-reakQve Gruppe, Insbesondere prlmare 
Oder sekundare Aminogruppe oder SH oder OH, sowie eine Oder mehrere 
Epoxid- Oder Alkoxysliangruppen aufweist 

3. Zusammensetzung gemass Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass die 
25 Verbindung A durch eine Reaktion eines mindestens zwei Isocyanat- 

reaktiven Gmppen aufwelsenden Polymeren A3-1 mit mindestens einer 
Verbindung AY, weiche eine NCO-Gruppe, sowie eine oder mehrere 
Alkoxysilangruppe aulweist. 
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4. Zusammensetzung gemass Anspruch 1 , dadutx^h gekennzeichnet, dass die 
Verbindung A eine Verbindung A1 ist, welche ein Diglycidylether von 
Bisphenol-A, Bisphenol-F, BisphenolWF, eIne Mischung oder ein Oligomer 
davon, bevorzugt Bisphenol-A-Digylctdylether, ist 

5 

5. Zusammensetzung gemass einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekenn- 
zeichnet. dass die Verbindung A eine Verbindung A2-1 ist, welche mindes^ 
tens zwei Allcoxysilan-Gruppen aufweisendes Polyurethanprepolymer ist. 

10 6. Zlisammensetzung gemass einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch 
gelcennzeichnet, dass die Verbindung A eIne Verbindung A2-2 1st, welche 
mindestens zwei Alkcxysilan-Gruppen aulweisender Polyether ist. 



7. Zusammensetzung gemass Anspmch 6, dadurch gekennzeichnet, dass die 
15 Verbindung A2-2 durch eine Hydrosilyierungsreaktion aus mindestens zwei 

C=C-Doppelbindungen aufweisenden Polyether, insbesbndere aus aliylterml- 
nierten Polyoxyalkylenpolymeren, und einer Verbindung HSI(R^)a(OR^)3;«, 
wobei R'' und R^ unabhangig von einander ein Ci-Cs-Alkyirest, Insbesondere 
Methyl oder Ethyl, und a den Wert 0 oder 1, insbesondere den Wert 0, 
20 darstellt 

8. Zusammensetzung gemass Anspruch 5 oder 6 oder 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die Alkoxysilan-Gruppen Trimethoxysilan- oder eine 
Triethoxysiiangruppen, insbesondere Trimethoxysilangruppen, sind. 

25 

9. Zusammensetzung gemass Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass die 
Verbindung A eine Verbindung A3 ist, welche ein mindestens zwei 
Isocyanatgmppen aulweisendes Polyurethanprepolymer Ist 
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10. Zusammensetzung gemass Anspruch 2 oder 9, dadurch gekennzeichnet, 
dass das Isocyanat-Gruppen aufweisende Polyurethanprepolymer A3 oder 
das Isocyanat-reaktiven Gruppen aufweisende Polyurethanprepolymeren 
A3-1 aus der Reaktion mindestens eines Polyols mit mindestens einem 
5 Polyisocyanats, insbesondere mit mindestens einem Diisocyanat, hergestellt 

wird. 



11. Zusammensetzung gemass Anspaich 10, dadurch gekennzeichnet, dass 
das Polyol ein Polyoxyalkylenpolyot, insbesondere ein Polyoxyalkylendiol 

10 Oder -triol, insbesondere ein Polyoxypropylendlol oder -triol oder ein EO- 

endcapped Polyoxypropylendiol oder -triol isi 

12. Zusammensetzung gemass Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet, dass 
das Polyol ein Polyoxyalkylehpolyol mit einem Ungesattigtheitsgrad <0.02 

15 mEq/g und einem l^olekulargewicht Mn von I'OOO bis 30*000 g/mol ist. 

13. Zusammensetzung gemass einem der vorhergehenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, dass das (Meth)acrylat B1 dnei. vier oder funf 
(l\/leth)acrylatgruppen aufweist und Insbesondere ausgewahit ist aus der 

20 Gruppe umfassend Glycerintri(meth)acrylat, Tris(2-Hydroxyethyl)- 

isocyanurattri(meth)acrylat, Trimethylolpropantri{meth)acrylat, Di-tri- 
methylolpropantetra(meth)acryiat, Pentaerythritroltetra(meth)acrylat. 
Glucusepenta(meth)acrylat. Sorbitolhexa(meth)acrylat, Dipentaerythritol- 
hexa(meth)acrylat, sowie deren ethoxylierten oder propoxylierten 

25 Analoga, und bevorzugt Trimethylolpropantrimethacrylat ist. 

14. Zusammensetzung gemass einem der vorhergehenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, dass das poiymere Thixotroplermlttel B ein 
Copolymer ist, welches aus einer (Meth)acrylat-Mischung mit einer 

30 mittlere (l\/leth)acrylatfunktionalitat / von 2.5 bis 3.5, insbesondere 

zwischen 2.8 und 3.2, hergestellt wird. 
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15. Zusammensetzung gemass einem der vorhergehenden Anspriiche, 
dadurch gekennzeichnet, dass die Zusammensetzung zumindest Spuren 
des fur die radikalische Polymerisation der (Meth)aGrylate verwendeten 
organischen Radikalspenders, insbesondere ein onganisches Peroxid, 

5 Oder deren Real<tlonsfolgeprodukte umfasst. 

16. Zusammensetzung gemass Anspnjch 15, dadurch gekennzeichnet, dass 
das organische Peroxid eine Zersetzungstemperatur T1/2 (1h) zwischen 
1 0O'^C und 50^*0 aufweist. 

10 

17. Zusammensetzung gemass Anspruch 15 oder 16, dadurch 
gekennzeichnet, dass das organische Peroxid ein Peroxid einer 
Fettsaure, inst)esonders Dilauroylperoxld, 1st. 

15 18. Zusammensetzung gemass einem der vorhergehenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, dass der Gehalt an poiymerem 
Thixotropiermittei B zwischen 0.1 und 10 Gew.-%, insbesondere 
zwischen 0.5 und 5 Gew.-%, bezogen auf das Gewicht der 
Zusammensetzung, betragt. 

20 

19. Zusammensetzung gemass einem der vorhergehenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, dass die Zusammensetzung zusatzlich 
mindestens einen Weichmacher umfasst. 

25 20. Zusammensetzung gemass Anspruch 19, dadurch gekennzeichnet, dass 
der Weichmacher ein Phtalat oder ein Adipat, insbesondere ein 
Dialkylphtalat oder Diaikyladipat, bevorzugt Diisodecyiphtaiat oder 
Dioctyiadipat, ist. 



30 21. 



Zusammensetzung gemass einem der vorhergehenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, dass die Zusammensetzung zusatzlich 
mindestens einen FullstofF, insbesondere Russ, umfasst. 
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22. Zusammehsetzung gemass Anspnjch 21 , dadurch gekennzeichnet, dass 
der Gehatt an FullstofF zwischen 25 und 50 Gew.-%. insbesondere 
zwischen 25 und 45 Gew.-%, bevorzugt zwischen 30 und 40 Gew.-%, 
bezogen auf das Gewicht der Zusammensetzung betragt. 

5 

23- Verfahren zur Herstellung einer Zusammensetzung gemass einem der 
Anspruche 1 bis 22, dadurch gekennzeichnet, dass das polyniere 
Thixotroplermlttel B der Verblndung A zugeben wird. 

10 24. Verfahren zur Herstellung einer Zusammensetzung gemass elnem der 
Anspruche 1 bis 22, dadurch gekennzeichnet, dass das polymere 
Thixotroplermlttel B In der Verblndung A aus (Meth)acrylaten 
polymerislert wind. 

15 25. Verfahren gemass Anspruch 24, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Polymerisation des Thixotropiermittels B bei einer Temperatur zwischen 
80 und 100 ^'C, Insbesondere zwischen 80 und 90 erfolgt 

26. Verfahren gemass Anspruch 25, dadurch gekennzeichnet, dass die 
20 Polymerisation des Thixotroplerifnitteis B bei durch ein organisches 

Peroxid mit einer Zersetzungstemperatur Ti« (1h) zwischen . 100*C und 
50*'C, insbesondere Dilauroyiperoxid, erfolgt. 

Verwendung einer Verbindung B, welche hergestellt wird 

durch eine IHomopolymerisation eines (Meth)acrylates B1, 
Oder 

durch eine Copolymerisation eines (Meth)acrylates B1 mit mindestens 
einem weiteren (Meth)acrylat, wobei die (Meth)acryiat-M!schung eine 
mittlere (Meth)acrylatfunktionaiitat / von 2.5 bis 4.5, insbesondere von 
2.5 bis 3.5, bevorzugt 2.8 bis 3.2, besitzt, 
und wobei das (Meth)acrylat B1 drei oder mehr (Meth)acryiatgruppen 
aulweist, als Thixotropiermittel. 



27. 



25 



30 
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28. Verwendung nach Anspruch 27, dadurch gekennzeichnet, dass das 
. (Meth)acrylat B1 drei, vier oder funf (Meth)acrylatgruppen aufweist und 

insbesondene ausgewahit ist aus der Gruppe umfassend 
Glycerintri(meth)acrylat, Tris(2-Hydroxyethyl)isocyanurattri(meth)acrylat, 
5 TrimethylolpropantJi(meth)acrylat, Dl-trlmethylolpropantetra(meth)acrylat, 

Pentaerythritroltetra(meth)acrylat, Glucusepenta(meth)acrylat, Sorbitol- 
hexa{meth)acrylat, Dipentaerythritolhexa(meth)acrylat, sowle deren 
ethoxylierten oder propoxylierlen Analoga, und bevorzugt Trimethylol- 
propantrimethacrylat ist. 

10 

29. Verwendung elner Zusammensetzung gemass einem der Anspruche 1 
bis 22, ais Klebstoff, Dictitstoff, Beschiclitung oder Belag, insbesondere 
ais Kiebstoff oder Dichtstoff 

15 30. Artilcel, dadurcti gelcennzeiclinet. dass er mit einer Zusammensetzung 
gemass elnem der Anspruche 1 bis 22 In Kontakt steht. 

Artil<el, dadurch gekennzelchnet, dass er mit einer durch Feuchtlglceit 
erharteten Zusammensetzung gemass einem der Anspruche 1 bis 22 In 
kraftschlussigem Kontakt steht 
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